PCT 



ORGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETE INTELLECTOELLE 
Bureau international 




DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT) 



(51) Classification internationale des brevets 6 : 

A23L 1/48, 1/03, A23C 9/13, 11/10, 13/14 



Al 



(11) Nume*ro de publication Internationale: WO 99744442 
(43) Date de publication internaUonale: 10 septembrc 1999 (10.09.99) 



(21) Nuraero de la demande internaUonale: PCT/FR99/00496 

(22) Date de depot international: 4 mars 1999 (04.03.99) 



(30) Donne*es relatives a la priority: 

98/02707 5 mars 1998 (05.03.98) 



FR 



(71) Deposant (pour tous les Etats dSsignes saufUS): COMPAGNIE 

GERVAIS DANONE [FR/FR]; 126, rue Jules Guesdes, 
F-92302 Levallois Perret Cedex (FR). 

(72) Inventeurs; et 

(75) Inventeurs/De*posants (US settlement): DOAT, Stephane 
[FR/FR]; 28, chemin de la Justice, F-92290 Chatenay 
Malabry (FR). WEILL, Ricardo [FR/FR]; Emilio Mitre 
279. 1706 Haedo, Pcia de Buenos-Aires (AR). 

(74) Mandataires: GROSSET-FOURNIER, Chantal etc.; Gros- 
set-Fournier & Demachy, 20, rue de Maubeuge, F-75009 
Paris (FR). 



(81) Etats designes: AL, AM, AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BR, BY, 
CA, CH, CN, CU, CZ, DE, DK, EE, ES f FI f GB, GD, GE, 
GH, GM, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG, KP, KR, 
KZ, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, MD, MG, MK, MN, 
MW, MX, NO, NZ, PL, PT, RO. RU, SD, SE, SG, SI, SK, 
SL, TJ, TM, TR, TT, UA, UG, US, UZ, VN. YU, ZW, 
brevet ARIPO (GH, GM, KE, LS, MW, SD, SL, SZ, UG, 
ZW), brevet eurasien (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, 
TM), brevet europden (AT, BE, CH, CY, DE, DK, ES, FI, 
FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC, NL, PT, SE), brevet OAPI 
(BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, GN, GW, ML, MR, NE, 
SN, TD, TG). 



Publtee 



Avec rapport de recherche Internationale, 

Avant V expiration du dilai privu pour la modification des 

revendications, sera republUe si des modifications sont 

recues. 



(54) Title: STABLE HOMOGENEOUS EMULSIFIER-FREE SUSPENSION, PREPARATION METHOD AND USES IN FOOD 
COMPOSITIONS 

(54) Titre: SUSPENSION HOMOGENE STABLE DEPOURVUE D'EMULSIFIANT, SON PROCEDE DE PREPARATION ET SON 
UTILISATION DANS DES COMPOSITIONS ALIMENTAIRES 




(57) Abstract 

The invention concerns a stable homogeneous emulsifier-free suspension of at least one hydrophobic substance and/or a substance 
whereof the melting point is higher than about 130 °C, and a thickening agent, in an aqueous medium. Said suspensions can be used in 
food compositions, in particular based on milk and milk derivatives. 

(57) Abrege* 

L* invention a pour objet une suspension homogene stable dSpourvue d'6mulsifiant, d'au moins une substance hydrophobe et/ou dont 
le point de fusion est superieur a environ 130 °C, et d'un e*paississant, dans un milieu aqueux. Les suspensions de Tinvention peuvent 6tre 
utilises dans des compositions alimentaires, notamment a base de lait ou de d6rive*s lacte*s. 



UNIQUEMENT A TITRE ^INFORMATION 

Codes utilises pour identifier les Etats parties au PCT, sur les pages de couverture des brochures publiant des demandes 
internationales en vertu du PCT. 



AL 


Albanie 


ES 


Espagne 


LS 


Lesotho 


SI 


Sloven ie 


AM 


Arm erne 


FI 


Finlande 


LT 


Lituante 


SK 


Slovaquie 


AT 


Autriche 


FR 


France 


LU 


Luxembourg 


SN 


Senegal 


AU 


Austral ie 


GA 


Gabon 


LV 


Lettonie 


sz 


Swaziland 


AZ 


AzerbaTdjan 


GB 


Royaume-Uni 


MC 


Monaco 


TD 


Tchad 


BA 


Bosnie-Herzegovine 


GE 


Georgie 


MD 


Republique de Moldova 


TG 


Togo 


BB 


Barbade 


GH 


Ghana 


MG 


Madagascar 


TJ 


Tadjikistan 


BE 


Bclgiquc 


GN 


Guin6e 


MK 


Ex -Republique yougoslave 


TM 


Turkmenistan 


BF 


Burkina Faso 


GR 


Grece 




de Macedoine 


TR 


Turquie 


BG 


Bulgarie 


HU 


Hongrie 


ML 


Mali 


TT 


Trinite-ct-Tobago 


BJ 


Benin 


IE 


Irlande 


MN 


Mongolie 


UA 


Ukraine 


BR 


Bresil 


IL 


Israel 


MR 


Mauritanie 


UG 


Ouganda 


BY 


Belarus 


IS 


Islande 


MW 


Malawi 


US 


Etats-Unis d'Amerique 


CA 


Canada 


IT 


Italic 


MX 


Mexique 


uz 


Ouzbekistan 


CF 


Republique centrafricaine 


JP 


Japon 


NE 


Niger 


VN 


Viet Nam 


CG 


Congo 


KE 


Kenya 


NL 


Pays-Bas 


YU 


Yougoslavte 


CH 


Suisse 


KG 


Kirghizistan 


NO 


Norvege 


ZW 


Zimbabwe 


a 


C6te d'lvoirc 


KP 


Republique populaire 


NZ 


Nouvelle-Zeiande 






CM 


Camcroun 




democratique de Coree 


PL 


Pologne 






CN 


Chine 


KR 


Republique de Coree 


PT 


Portugal 






CU 


Cuba 


KZ 


Kazakstan 


RO 


Roumanic 






CZ 


Republique tcheque 


LC 


Sainte-Lucie 


RU 


Federation de Russie 






DE 


Allemagne 


U 


Liechtenstein 


SD 


Soudan 






DK 


Danemark 


LK 


Sri Lanka 


SE 


Suede 






EE 


Estonie 


LR 


Liberia 


SG 


Singapour 







WO 99/44442 



PCT/FR99/00496 



SUSPENSION HOMOGENE STABLE DEPOURVUE D'EMULSIFIANT, SON 
PROCEDE DE PREPARATION ET SON UTILISATION DANS DES 
COMPOSITIONS ALIMENT AIRES 



La prdsente invention conceme P incorporation de produits a point de fusion 
eieve et/ou hydrophobes, et notamment dot6s d'une activite biologique d'int6ret, dans 
des compositions prSsentant une teneur 61ev6e en eau. 

Plus particulierement, Pinvention se rapporte a une suspension homogene, 
stable, de produits a point de fusion 61ev6 et/ou hydrophobes, notamment de 
phytosterols, et h ses applications a la preparation de compositions alimentaires, tels 
que des produits laitiers. 

En effet, pour ameliorer les proprietes di&etiques de produits a usage 
alimentaire, on est amen6 a incorporer de petites quantity d'ingrfidients ayant une 
activite favorable sur le metabolisme ; toutefois, les caractfristiques organoieptiques 
et microbiologiques des produits doivent etre pr6serv6es. 

Parmi les substances a activite biologique, les phytosterols et leurs derives 
presentent un interet particulier en raison de leurs proprietes physiologiques et 
pharmacologiques ; en effet, il a 6te montre que certains de ces compos6s ont une 
activite hypocholesterol6miante lorsqu'ils sont absorbes de fa?on reguliere. II a done 
ete pr6conise de preparer des sterols en quantity appropri^e pour les utiliser a des fins 
diet&iques, en vue de diminuer le taux de cholest6rol sanguin. Ces sterols sont 
obtenus notamment a partir des fractions insaponifiables issues de la saponification 
des huiles et graisses animales et vegetales. 

Les deux grandes approches envisagees a ce jour pour P incorporation de 
phytosterols et leurs derives dans des compositions alimentaires ou pharmaceutiques 
font appel respectivement a la solubiiisation de phytosterols et de leurs derives dans 
les phases iipidiques d'un milieu a teneur elevee en matiere grasse, le taux de matiere 
grasse etant toutefois sup6rieur k 20 %, et/ou a Putilisation d'agents emulsifiants. 
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Plusieurs publications ont ainsi d6crit V incorporation de ces composes dans des 
compositions ayant une teneur 61evee en matiere grasse. 

La demande internationale W092/ 19640 decrit des produits alimentaires 
contenant des p-sitostanol esters et de la matiere grasse a un taux super ieur k 50%. 

La demande de brevet japonais n° 2.299.548 decrit un biscuit contenant des 
phytosterols et son procede de fabrication, soit par utilisation d'une huile enrichie en 
p-sitost6rol en m61ange avec de la farine avant le melange des autres ingredients, soit 
par m61ange prealable des phytosterols avec du blanc d'oeuf avant l'introduction des 
autres ingredients. 

Toutefois, il serait pr6f£rable de pouvoir les incorporer dans des aliments ayant 
une teneur r6duite en matifcre grasse et prfisentant des qualit6s dietetiques reconnues, 
tels que les produits laitiers, fermentes ou non. Une telle incorporation pose alors des 
difficulty inherentes aux caracteristiques physico-chimiques des phytosterols et aux 
contraintes propres a ce type de produits alimentaires, generalement classes dans les 
produits frais. 

Le brevet US 3.085.939 d6crit des compositions pharmaceutiques contenant du 
sitosterol qui sont stabilisees par la presence d'emulsifiants et d'un mat6riau colloide 
evitant le contact entre le sitosterol et l'huile. 

Le brevet US 4.195.084 decrit des suspensions pharmaceutiques contenant des 
sitosterols dont le gout et la stabilite sont rendus acceptables par la presence combinee 
d'agent chelatant, de carboxymethyl-cellulose, de sorbitol, d'emulsifiant et de 
simethicone. 

Le recours k de tels adjuvants n'est pas admissible dans des produits a usage 
alimentaire, consommes en quantite importante par des sujets sains. 

Cependant, comme il a 6te dit plus haut, T incorporation de substances a point 
de fusion eleve et/ou hydrophobes, dans un produit laitier fini a forte teneur en eau et 
faible teneur en matiere grasse, tout en pr£servant leurs proprietes, sans avoir recours 
a ces adjuvants pose des problemes techniques qui n'avaient pas €t€ resolus jusqu'a ce 
jour. 

En effet, il n'est pas possible, a ce jour, d'incorporer des substances 
hydrophobes a point de fusion eleve au debut du procede de fabrication d'un produit 
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laitier a forte teneur en eau et a faible teneur en matiere grasse. D'une part, leur - 
hydrophobicite les empeche de se dissoudre dans le melange initial, essentiellement 
aqueux et, d'autre part, leur point de fusion est superieur k la temperature 
gen6ralement rencontree dans les procedes de preparation des produits laitiers et ne 
permet pas de les faire fondre. On est alors confront^ a un probleme de repartition 
heterogene dans le produit laitier en question. 

Par ailleurs, ces substances hydrophobes a point de fusion eiev6 se pr6sentent 
g6n6ralement sous forme d'une poudre dont la granulomere est importante. Leur 
incorporation, k la fin du proc&16 de preparation du produit laitier a forte teneur en 
eau et k faible teneur en matfere grasse, n'est done pas envisageable, car elle 
entrainerait une impression sableuse en bouche due k la taille des particules de 
poudre. De plus, on risquerait d'etre confronte a des problemes de contamination 
microbiologique. 

De maniere inattendue, on a maintenant trouvd que de telles compositions, 
presentant des caracteristiques organoleptiques et microbiologiques satisfaisantes, 
peuvent 6tre obtenues en l'absence des adjuvants requis dans la technique anterieure, 
et notamment d'6mulsifiants. 

L'un des aspects de Tinvention est de proposer de nouvelles compositions 
alimentaires d6pourvues d f 6mulsifiants, contenant une forte teneur en eau, un faible 
taux de mattere grasse et des substances hydrophobes et/ou de point de fusion 
superieur k environ 130°C. Avantageusement, la teneur en matiere grasse est 
inferieure a environ 20 % . 

Un autre aspect de T invention est de proposer des suspensions homogenes 
stables, depourvues d'emulsifiant, contenant des substances hydrophobes et/ou de 
point de fusion sup6rieur a environ 130°C, dans un milieu aqueux et qui peuvent 
servir d'intermediaire dans la preparation des compositions alimentaires de 
T invention. 

C'est pourquoi, la pr6sente invention a pour objet une suspension homogene 
stable depourvue d'dmulsifiant, d'au moins une substance hydrophobe et/ou dont le 
point de fusion est superieur a environ 130°C, et d'un epaississant, dans un milieu 
aqueux. 
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On s'est aperfu que T6paississant confere a la solution aqueuse une viscosite 
permettant de maintenir les particules d'une substance hydrophobe et/ou dont le point 
de fusion est superieur a environ 130°C en suspension selon une repartition 
homog&ie. 

Parmi les susbtances hydrophobes et/ou dont le point de fusion est superieur k 
130 °C, on peut citer les phytostSrols, les phytostanols et leurs derives est6rifi6s 
correspondant, et les composes choisis parmi : 5,7,22-cholestatrienol, 7-de- 
hydrocholesterol , 22-dehydrocholesterol, 24-dehydrocholesterol , zymosterol, A 7 - 
cholesterol, 7-coprostenol, cholestanol, coprostanol, epicoprostanol, cerebrosterol, 
22-oc-oxycholesterol, 22-dihydroerogosterol, 7,24(28)-erogostadieiiol, campesterol, 
neospongosterol, 7-ergostenol, cerebisterol, corbisterol, stigmasterol, focosterol, 
a-spinasterol, sargasterol, 7-dehydrocryonasterol, poriferasterol, chondrillasterol, 
P-sitosterol, cry onasterol (y-sitosterol) , 7-stigmasternol , 22-stigmastenol , 
dihydro-y-sitosterol, p-sitostanol, 14-dehydroergosterol, 24(28)-dehydroergosterol, 
ergosterol, brassicasterol, 24-methylenecholesterol, ascosterol, episterol, fecosterol, 
5-dihydroergosterol, et leurs melanges et plus particulierement P-sitostanol, 
P-sitosterol, p-sitostanol ester, campesterol et brassicaterol. 

La taille des particules des sterols utilises est d'environ 60 fim a environ 
1 mm, et generalement 85% des particules ont une granulomere comprise entre 90 et 
185 /*m. 

Dans le cadre de V invention, le p-sitosterol ou le p-sitostanol sont 
avantageusement utilises. 

Par epaississant, on definit une famille d' ingredients alimentaires utilises 
g6n6ralement comme additifs technologiques afin d'accroitre la viscorite du milieu. 
Ces ingredients sont generalement des polymeres hydrophiles qui,- lorsqu'ils sont 
introduits dans un milieu aqueux, sont capables d'absorber de l'eau et done 
d'augmenter de volume, developpant ainsi de la viscosity 

Dans les suspensions homogenes stables de 1' invention, la substance hydrophobe 
de/ou dont le point de fusion est sup6rieur a environ 130°C, ne peut pas jouer le role 
d'emulsifiant car eile est en suspension en phase aqueuse. 
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Selon un mode de realisation avantageux du proc6d6 de l'invention, l'agent 
epaississant est en concentration telle que la viscosite de la suspension est d'environ 
0.05 Pas a environ 0. 15 Pas, notamment d'environ 0.05 Pas & environ 0. 1 Pas. 

La viscosite peut etre mesur6e par des methodes connues de rhomme de metier 
et notamment par un rheomat 108 (Marque Gontraves) k un cisaillement de 1290 s\ 

S'agissant de la viscosity, si elle est inferieure a 0.05 Pas, la solution ne 
presente pas suffisamment de viscosite pour maintenir les particules de la substance 
hydrophobe et/ou dont le point de fusion est superieur a 130°C, notamment les 
phytosterols, en suspension. 

Si la viscosity est superieure a 0.15 Pas, la solution devient visqueuse et on ne 
peut pas garantir un ecoulement. 

Comme epaississant, on peut choisir la gomme xanthane, les carraghenanes, les 
pectines, Tamidon, notamment gelatinise, la gomme g61ane, ou la cellulose et ses 
deriv6s. 

Selon un mode de realisation avantageux, l'invention concerne une suspension 
aqueuse telle que definie ci-dessus, contenant d'environ 0,01% (p/v) a environ 10% 
(p/v) d'epaississant et d'environ 0,1% (p/v) a environ 30% (p/v) de substance 
hydrophobe et/ou dont le point de fusion est superieur a environ 130°C. 

Selon un autre mode de realisation, la suspension aqueuse de 1' invention 
contient d'environ 0,5 a environ 20 % (p/v) de substance hydrophobe et/ou dont le 
point de fusion est superieur a environ 130°C. 

Selon un autre mode de realisation avantageux, la suspension aqueuse de 
T invention contient des lipides en quantite inferieure a environ 5 % . 

II peut etre interessant d'ajouter des lipides lorsque la substance hydrophobe 
et/ou dont le point de fusion est superieur a 130°C est presente en quantite superieure 
a environ 2%, ce qui aide a homog6neiser la suspension et a la rendre plus pompable. 

L' invention concerne egalement un procede de preparation d'une suspension 
homogene stable telle que definie ci-dessus, dans lequel : * 

- on prepare une solution pr6sentant une viscosite d'environ 0,05 Pas a environ 
0,15 Pas, en melangeant une solution aqueuse avec un epaississant, 
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- on additionne k la solution visqueuse obtenue k l'£tape precedente une 
substance hydrophobe et/ou dont le point de fusion est sup6rieur k environ 130°C, a 
une concentration telle que la concentration dans la solution visqueuse soit d'environ 
0,1% & environ 30% p/v 

pour obtenir une suspension homogene stable. 

A titre d'illustration du proced6 de preparation de la solution homogene stable 
definie ci-dessus, on ajoute dans de l'eau chaude (50-60°C) un epaississant pour 
obtenir une solution presentant une viscosite comprise entre 0.05 Pas (limite basse 
pour le maintien en suspension) et 0.15 Pas (limite haute pour garantir un 
6coulement). La viscosite est mesuree sur un rh6omat 108 k uri cisaillement de 
1290 s-1. On ajoute ensuite progressivement et sous agitation manuelle ou a l'aide 
d'un melangeur 50-100 RPM en prenant soin de ne pas incorporer d'air, la poudre de 
phytosterol. Le reseau cre6 par les molecules d' epaississant et la viscosite de la 
solution aqueuse permettent de maintenir les particules de phytosterol en suspension 
selon une repartition homogfcne. 

Les suspensions homogenes stables de T invention sont avantageusement utilisees 
dans des compositions alimentaires nouvelles. 

Par consequent, l'invention concerne egaleraent une composition alimentaire 
substantiellement depourvue d'emulsifiant, dans laquelle la teneur en eau est d'au 
moins environ 60%, comprenant une suspension homogene stable telle que d6finie ci- 
dessus, a raison d'environ 0,5% a environ 30% notamment a raison d'environ 1% a 
environ 25%, et une composition fluide contenant au moins 60% d'eau et ne 
contenant pas plus d'environ 18% de matieres grasses, a raison d'environ 75% a 
environ 99,5 %. 

A titre d'exemple, dans une composition alimentaire contenant environ 
99,5 % de composition fluide dont la teneur en matieres grasses est d'environ 
18 %, le taux de matieres grasses dans la composition alimentaire est d'environ 
17,9 %, ce qui correspond bien a une teneur en matieres grasses inferieure a environ 
20 %. Toutefois, on fera varier le taux de matiere grasse de la composition fluide en 
fonction de la quantite de suspension aqueuse. Par exemple, on melangera environ 
25 % de suspension aqueuse avec environ 75 % de composition fluide contenant 



WO 99/44442 PCT/FR99/00496 

7 

moins de 27 % de matiere pour obtenir une composition alimentaire dont la teneur en - 
matiere grasse finale est infSrieure a environ 20 % . 

Les pourcentages sont des pourcentages en poids. 

Dans une composition alimentaire avantageuse selon T invention, la suspension 
homogene stable definie ci-dessus est presente a raison d'environ 0,5 a environ 20 %. 

Dans ce qui suit, la composition fluide est Sgalement designee par "mix". 

Selon un mode de realisation avantageux de I'invention, dans les compositions 
alimentaires de T invention, la teneur en substance hydrophobe et/ou dont le point de 
fusion est superieur h environ 130°C est d'environ 0,001 a environ 7,5%, notamment 
d'environ 0,4% a environ 2%. 

Dans une composition alimentaire avantageuse selon V invention, la teneur en 
substance hydrophobe et/ou dont le point de fusion est superieur a environ 130°C, est 
d'environ 0,05 a environ 4 %. 

Selon un mode de realisation avantageux, les compositions alimentaires de 
F invention contiennent des proteines en quantite inferieure k environ 10%, notamment 
a environ 4%. 

Selon un autre mode de realisation avantageux de T invention, les compositions 
alimentaires de I'invention contiennent des hydrates de carbone a raison d'environ 4 a 
environ 20%. 

Selon un autre mode de realisation avantageux de T invention, les compositions 
alimentaires de i'invention sont depourvues des elements suivants : agents chelatants, 
agents susceptibles d'inhiber la fermentation et agents conservateurs. 

Pour fixer les idees, les compositions de I'invention sont avantageusement 
depourvues d'agent chdatant, de carboxymethylcellulose de sodium, d'agent tensio- 
actif et de simethicone. 

Selon un autre mode de realisation avantageux de I'invention, les compositions 
alimentaires de I'invention sont telles que la composition fluide est constitute 
essentiellement de lait ou ses derives tels que le lactoserum, d'origine animale ou 
veg6tale. 

A titre d'exemple, on peut citer le lait de soja, le lait d'amande ou une 
preparation liquide vegetale obtenue a partir de cereales (avoine, riz, orgeat). 
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Les compositions alimentaires peuvent avantageusement contenir des bact6ries 
lactiques. 

L' invention concerne 6galement toute composition alimentaire depourvue 
d'6mulsifiant, contenant moins d'environ 20 %, et de preference moins d' environ 
18 % de matiere grasse, et d'environ 0,001 a environ 7,5 %, de preference d'environ 
0,05 a environ 4 %, et plus particulierement d'environ 0,005 a environ 2,5 % de 
substance dont le point de fusion est superieur a environ BOX et/ou hydrophobe, 
notamment choisi parmi les phytosterols, les phytostanols et leurs d6rives esterifies 
respectifs. 

Une telle composition alimentaire pr6sente les caract£ristiques de celle d£crite 
ci-dessus et qui fait appel k la suspension homogene stable, mais elle peut egalement 
etre obtenue par d'autres procedes ne faisant pas intervenir cette suspension homogene 
stable. 

L'invention concerne dgalement un procede de preparation d'une composition 
alimentaire comprenant les 6tapes suivantes : 

- on pr6pare une suspension homogene stable par melange d'une solution 
aqueuse, d'une substance hydrophobe et/ou presentant un point de fusion superieur a 
environ 130°C, et d'un epaississant, 

- on melange la suspension homogene stable avec une composition fluide dont 
la teneur en eau est d'au moins 60% et ne contenant pas plus d'environ 18% de 
matieres grasses, a une temperature d'environ 60°C a environ 80°C, 

- on soumet le melange obtenu a l'etape pr6c6dente a une homogeneisation 
sous une pression d'environ 50 a environ 500 bar pour obtenir une dispersion 
homogeneisee stable dans laquelle les particules constituant la substance hydrophobe 
et/ou dont le point de fusion est superieur a environ 130°C, sont broyees a une taille 
d'environ 50 ^ a environ 100 fi. 

La suspension est melangee a une composition fluide (mix) pendant l'etape de 
traitement thermique, juste avant l'etape d'homogeneisation. En effet, cette 6tape 
entraine une rdduction suffisante des particules (70 fim en moyenne) pour surmonter 
les problemes organoleptiques rencontres jusqu'alors avec ce type de composes. En 
outre t leur plus faible granulomere leur permet de se maintenir apres traitement 
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thermique en suspension dans le mix constitute par exemple d'un lait 16gerement- 
epaissi. Selon un mode de realisation avantageux, la composition fluide (mix) consiste 
en du lait ecr6m£ 95%, de la poudre de lait 6crem6 3%, de Tamidon modifi6 2%. 

La suspension est pomp6e via une pompe positive (type PCM), ou via une 
pompe haute pression, puis inject6e en ligne avant Tetape d'homogeneisation. Deux 
circuits se rejoignant ainsi avant T6tape d'homogeneisation, le circuit contenant la 
suspension et le circuit contenant la composition fluide. On prend soin que la pompe 
amenant la suspension puisse generer suffisamment de pression pour permettre 
d'injecter la totalite de la suspension dans la composition fluide. 

Apres Tetape d'homogeneisation, le produit resultant de ce melange est 

j 

pasteurise selon un couple temps/temperature qui permet, d'une part, de r6duire la 
charge microbienne initiale et, d'autre part, de d6velopper le potentiei texturant des 
epaississants (cas de Tamidon), pour maintenir en suspension les fines particules de 
phytost6rol. 

On peut ajuster les deux debits, en fonction de la quantite de suspension a 
introduire. Par exemple, si on veut introduce 2% de poudre biologiquement active 
dans le produit fini et ce, par Tinterm&iiaire d'une suspension contenant 25% de cette 
poudre, il faudra que le debit de la suspension soit.de 8% celui de la composition 
fluide. 

La pression d'homogeneisation peut varier entre 50 et 500 bars. En dessous de 
cette valeur, Teffet cisaillant n'est pas suffisant pour bien r6duire la taille des 
particules de phytosterol (ou de substances) et assurer un bon melange avec la 
composition fluide. Au-dessus de cette valeur, on endommage l'appareii. L'intensit6 
du traitement thermique applique est gen6ralement comprise entre 85 °C et 130°C 
pendant 30 secondes a 8 minutes. 

Selon Tun des modes de realisation du procede de P invention, a Tissue de 
Tetape d'homogeneisation, on pasteurise la dispersion homogeneisee stable a une 
temperature allant d'environ 85 °C a environ 130°C, puis on refroidit a une 
temperature d'environ 4°C a environ 45°C. 

Dans le procede de Tinvention, a Tissue de T£tape de pasteurisation, on 
ensemence la dispersion homogeneisee stable pasteurisee k la temperature d'environ 
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35 °C a environ 45 °C, ce qui permet le developpement optimal des bacteries lactiques, - 
puis on fermente. 

L'ensemencement avec des bacteries lactiques permet de fabriquer des 
yoghourts et des laits ferments et procdder k une fermentation lactique selon les 
methodes connues de l'homme du metier. 

Selon un autre mode de realisation de l'invention, a Tissue de Tetape 
d'homogeneisation, on sterilise la dispersion homogeneisee stable a une temperature 
d'environ 90°C k environ 130°C, puis on refroidit a une temperature d'environ 70°C 
k environ 4°C. 

Ce procede permet d'obtenir des compositions alimentaires sucrees. 

II est en effet possible d'ajouter k la dispersion homogeneisee mentionn6e ci- 
dessus des excipients connus de l'homme de metier, tels que ceux choisis parmi des 
aromatisants, des edulcorants ou des colorants. 

L'invention concerne egalement une composition alimentaire depourvue 
d f emulsifiant, susceptible d'etre obtenue par le procede decrit ci-<lessus. 

F I G URE : 

- La Figure 1 represente un procede schematique de l'invention. 

Le bac contenant la suspension de phytosterol est repr&ente par (1). 

La pompe d'envoi de la suspension du phytosterol est symbolisee par P2 et 
repr6sent6e par (2) ; elle permet de regler le debit de la suspension de phytosterol. 

On a represente par (3) le bac contenant la composition fluide (mix) et par (4) la 
pompe d'envoi de la composition fluide (symbolisee par PI), qui permet de regler le 
debit. 

En (5) on a represente le prechauffeur de la composition fluide (traitement 
thermique a une temperature de 60 a 80°C pour permettre une bonne 
homogeneisation) . 

La suspension de phytosterol et la composition fluide sont meiangSes juste apres 
le prechauffage de la composition fluide et juste avant retape d' homogeneisation du 
melange, a raide d s un homogeneisateur qui permet de reduire la taille des particules 
de phytosterol a une valeur d'environ 50 \i a environ 100 /x. 



WO 99/44442 



11 



PCT/FR99/00496 



Apres l'etape d'homogeneisation, le produit resultant du mdlange 

- soit est pasteurise selon un couple temps/temp6rature qui permet, d'une part, 
de supprimer la charge microbienne et, d'autre part, de d6velopper le potentiel 
texturant des 6paississants, 

- soit est st6rilis6 k une temperature d'environ 90°C a environ 130°C, pendant 
environ 1 min, puis refroidi a une temperature d'environ 50°C a environ 4°C. 

JE XEMPLES 

Exemple 1 : Preparation de yoghourt ecreme avec 0,5% de p-sitosterol 
Dix pour cent de p-sitost6ro! sont mis en suspension dans l'eau additionnte 
de xanthane k 0,3%. L'homog6n6isation manuelle a l'aide d'un fouet permet d'obtenir 
une pite pompable. La pate obtenue est injectec dans le circuit de la composition 
fluide (mix) pr6par6e selon la formule suivante : 

- lait k 0 % de matiere grasse 95 % 

- poudre de lait ecr£me 3 % 

- amidon modifie 2 % . 

Le d6bit de la pompe d' injection, P2 de la pate est cale & 5% du debit de la 
pompe, PI convoyant la composition fluide (mix). Les deux circuits se regroupent 
pour etre homog6neises dans HI a une temperature de 75 °C et a une pression de 
200 bars (homog&ieisateur Rannie). Le melange obtenu est pasteurise pendant 
10 minutes a 95°C, puis refroidi k 45°C sur l'echangeur El. Le tout est recup6re en 
container sterile. On ensemence avec une culture de ferments lactiques, et on conduit 
la fermentation jusqu'a Tobtention d'un pH de 4.5. Le produit est alors brasse, puis 
refroidi dans un echangeur a plaques, puis conditionne en pots individuels. Le produit 
ainsi obtenu peut aussi etre melange avec une preparation de fruits avant d'etre 
conditionne ou dose par dessus une preparation de fruits au moment du 
conditionnement. 
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Exemple 2 : Preparation d'une creme dessert contenant 0,5% p-sitosterol 

La suspension aqueuse de p-sitosterol est preparee selon le mode d6crit dans 
rexemple 1. On injecte la pate ainsi obtenue comme decrit dans 1'exemple 1. 
Cependant, la pression d'homog6n6isation est ici r6duite a 50 bars, et la composition 
de la composition fluide (mix) est la suivante : 

- lait a 0% de mature grasse 67,92% 

- creme k 40% de matifcre grasse 12% 

- carraghSnanes 0,05% 

- amidon modifie 4 ,0 % . 

- poudre de lait 6cr6me 4% 

- sucre 12% 

- arome vanille 0,01% 

- colorant 0,01%. 

On applique ensuite un traitement thermique a 130°C pendant 1 minute sur 
El, puis on refroidit a 10°C avant de conditionner en pots individuels. 

On peut egalement ajouter du cacao dans ia composition fluide (mix) pour 
obtenir une creme au chocolat. 

Exemple 3 : Preparation d'un yoghourt entier (3,7% de matiere grasse) 
0,8% de p-sitostanol 

Quinze pour cent de p-sitostanol sont mis en suspension dans de Peau 
additionnee de xanthane a 0,3% et d'huile (5%), puis on homog6neise manuellement a 
Taide d'un fouet. II en resulte une pate pompable. 

La pate est inject6e dans le circuit de la composition fluide (mix) preparee 



selon la formule suivante : 

- lait entier 95% 

- poudre de lait ecreme 3 % 

- amidon modifie 2%. 



Le debit de la pompe d'injection, P2 de la pate est cale a 5.33% du d6bit de 
la pompe PI convoyant la composition fluide. Les deux circuits se regroupent pour 
etre homog&ieises a une tempdrature de 75 °C et a une pression de 200 bars 
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(homogen&sateur Rannie). Le melange obtenu est pasteurise pendant 10 minutes a - 
95°C, puis refroidi a 45°C sur EL 

Le tout est recupdre en container sterile. On ensemence avec une culture de 
ferments lactiques, et on conduit la fermentation jusqu* a 1'obtention d'un pH de 4.5. 
Le produit est alors brasse, puis refroidi dans un Schangeur a plaques, puis 
condition^ en pots individuels. 

Le produit ainsi obtenu peut aussi etre melang6 avec une preparation de fruits 
avant d'etre conditionne ou dos6 par dessus une preparation de fruits au moment du 
conditionnement. 

Exemple 4 : Preparation de produit vegetal enrichi en p-sitosterol 
La suspension aqueuse de p-sitost6rol est prSparee selon le mode decrit dans 
l'exemple 1. On injecte la pate ainsi obtenu comme decrit dans l'exemple 1, dans la 
composition fluide ; mais, le lait est substitue par une preparation liquide vegetale a 
base de cer6ales comme l'avoine, l'orge, le riz ou le ble ou par du lait de soja, ou par 
le m61ange des deux. On peut aussi remplacer la poudre de lait ecreme par une poudre 
de proteine de soja ou une poudre d'avoine. 

On obtient ainsi soit des produits fermentees 100% veg&aux, soit des cremes 
desserts 100% v6g6taux. 

Exemple 5 : Conservation du p-sitosterol dans les produits 
Yoghourt, cible = 0,45% de p-sitosterol, dosage dans les pots : 

- T+Ojour : 0,42%, 0,41% 

- T+15 jours : 0,42%, 0,42% 

- T+30 jours : 0,42%, 0,41% 

Creme dessert cible = 0,50% de p-sitosterol, dosage dans les pots : 

- T+Ojour : 0,47%, 0,47% 

- T+15 jours : 0,49%, 0,49% 

- T+30 jours : 0,51%, 0,52% 
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Yoghourt, cible = 0,4% de p-sitostanol, dosage des pots : 
D6but production : 0,3 1 % 
Fin production : 0,38 % . 

Les valeurs attendues sont proches des valeurs theoriques. De plus, le produit 
reste stable durant le processus, ainsi que durant la conservation produit. 

Ces produits ont ete faits par rapport a un produit temoin ne contenant pas de 
phytositosterol. La degustation de ces produits fait ressortir une impression 
iegerement poudreuse, mais tout a fait acceptable due au phytositosterol. L'intensitS 
aromatique n'est pas affectee. 
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REVINDICATIONS 

1. Suspension homogene stable depourvue d'emulsifiant, d'au moins une 
substance hydrophobe et/ou dont le point de fusion est sup6rieur a environ 130°C, et 
d'un 6paississant, dans un milieu aqueux. 

2. Suspension aqueuse selon la revendication 1, dans laquelle la substance 
hydrophobe et/ou dont le point de fusion est superieur a environ 130°C, est choisie 
parmi les phytosterols, les phytostanols et leurs derives esterifies respectifs, et 
notamment les compos6s choisis parmi : 5,7,22-cholestatrienol, 
7-de-hydrocholesterol, 22-dehydrocholesterol, 24-dehydrocholesterol, zymosterol, 
cholesterol, A 7 -cholesterol, 7-coprostenol, cholestanol, coprostanol, epicoprostanol, 
cerebrosterol, 22-a-oxycholesterol, 22-dihydroerogosterol, 
7,24(28)-erogostadienol, campesterol, neospongosterol, 7-ergostenol, cerebisterol, 
corbisterol, stigmasterol, focosterol, a-spinasterol, sargasterol, 
7-dehydrocryonasterol, poriferasterol, chondrillasterol, p-sitosterol, cryonasterol (v- 
sitosterol), 7-stigmasternol, 22-stigmastenol, dihydro-y-sitosterol, p-sitostanol, 
14-dehydroergosterol, 24(28)-dehydroergosterol, ergosterol, brassicasterol, 
24-methylenecholesterol, ascosterol, episterol, fecosterol et 5-dihydroergosterol, et 
leurs melanges et est avantageusement le p-sitosterol, le p-sitostanol, le 
P-sitostanol ester, le campesterol ou le brassicasterol. 

3. Suspension aqueuse selon la revendication 1 ou 2, dans laquelle 1'agent 
epaississant est a une concentration telle que la viscosite de la suspension est 
d'environ 0,05 Pas a environ 0,15 Pas, notamment d'environ 0,05 Pas a environ 
0,1 Pas. 

4. Suspension aqueuse dans laquelle 1'agent epaississant est choisi parmi : la 
gomme xanthane, les carraghenanes, les pectines, l'amidon, notamment gelatinise, la 
gomme gelane, ou la cellulose et ses derives. 
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5. Suspension aqueuse selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, - 
contenant d'environ 0,01% (p/v) a environ 10% (p/v) d'£paississant et d'environ 
0,1% (p/v) k environ 30% (p/v) de substance hydrophobe et/ou dont le point de 
fusion est sup6rieur & environ 130°C. 

6. Suspension aqueuse selon Tune des revendications 1 a 5, contenant 
d'environ 0,5 a environ 20 % (p/v) de substance hydrophobe et/ou dont le point de 
fusion est sup6rieur a environ 130°C. 

7. Suspension aqueuse selon Tune quelconque des revendications 1 k 6, 
contenant des lipides en quantity inf6rieure h environ 5%. 

8. Proc6d6 de preparation d'une suspension homogene stable selon Tune 
quelconque des revendications 1 a 7, dans lequel : 

- on pr6pare une solution pr6sentant une viscosite d'environ 0,05 Pas a environ 
0,15 Pas, en melangeant une solution aqueuse avec un epaississant, 

- on additionne k la solution visqueuse obtenue a 1'etape precedente une 
substance hydrophobe et/ou dont le point de fusion est superieur a environ 130°C, a 
une concentration telle que la concentration dans la solution visqueuse soit d'environ 
0,1% a environ 30% p/v 

pour obtenir une suspension homogene stable depourvue d'&nulsifiant. 

9. Composition alimentaire dans laquelle la teneur en eau est d'au moins 
environ 60%, caracterisee en ce qu'elle comprend une suspension homogene stable, 
selon Tune quelconque des revendications 1 h 7, & raison d'environ 0,5% a environ 
30% notamment a raison d'environ 1% a environ 25%, et une composition fluide 
contenant au moins 60% d'eau et ne contenant pas plus d'environ 18% de matieres 
grasses, a raison d'environ 75% i environ 99,5 %. 

10. Composition alimentaire selon la revendication 9, dans laquelle la 
suspension homogene stable selon Tune des revendications 1 b 7 est prdsente a raison 
d'environ 0,5 h environ 20 %. 
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11. Composition alimentaire selon Tune des revendications 9 ou 10, dans - 
laquelle la teneur en substance hydrophobe et/ou dont le point de fusion est sup6rieur 
k environ 130°C est d'environ 0,001 k environ 7,5%, notamment d'environ 0,4% a 
environ 2%. 



12. Composition alimentaire selon Tune des revendications 9 & 11, contenant 
des prolines en quantite inferieure k environ 10%, notamment a environ 4%. 

13. Composition alimentaire selon Tune des revendications 9 a 12, contenant 
des hydrates de carbone k raison d'environ 4 a environ 20%. 

14. Composition alimentaire selon Tune des revendications 9 a 13, depourvue 
des elements suivants : agents chelatants, agents susceptibles d'inhiber la 
fermentation, et agents conservateurs. 

15. Composition alimentaire selon Tune des revendications 9 k 14, dans 
laquelle la composition fluide est constitu6e essentiellement de lait ou ses d6rives tels 
que le lactos6rum, d'origine animale ou v6g£tale. 

16. Composition alimentaire selon Tune des revendications 9 a 15, contenant 
des bacteries lactiques. 

17. Proc6d6 de preparation d'une composition alimentaire selon Tune des 
revendications 9 k 16, comprenant les Stapes suivantes : 

- on prepare une suspension homogfcne stable par melange d'une solution 
aqueuse, d'une substance hydrophobe et/ou presentant un point de fusion superieur k 
environ 130°C, et d'un 6paississant, 

- on m61ange la suspension homogene stable avec une composition fluide dont 
la teneur en eau est d'au moins 60% et ne contenant pas plus d'environ 18% de 
matieres grasses, a une temperature d'environ 60°C k environ 80°C, 
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- on soumet le melange obtenu a Tetape pr£cedente a une homogeneisation 
sous une pression d'environ 50 k environ 500 bar pour obtenir une dispersion 
homogen6isee stable dans laquelle les particules constituant la substance, hydrophobe 
et/ou dont le point de fusion est supdrieur a environ 130°C, sont broy6es k une taille 
d'environ 50 ji k environ 100 /*. 

18. Proced6 selon la revendication 17, dans lequel, a Tissue de T6tape 
d'homog6neisation, on pasteurise la dispersion homog6n6isee stable a une temperature 
allant d'environ 85°C k environ 130°C, puis on refroidit k une temperature d'environ 
4°C a environ 45°C. 

19. Proced£ selon la revendication 18, dans lequel k Tissue de T£tape de 
pasteurisation, on ensemence la dispersion homogen6isee stable pasteurisee k la 
temperature d'environ 35 °C a environ 45 °C, ce qui permet le dSveloppement optimal 
des bact6ries lactiques, puis on fermente. 

20. Procede selon la revendication 17, dans lequel a Tissue de Tetape 
d'homog6neisation on sterilise la dispersion homogeneisee stable k une temperature 
d'environ 90°C a environ 130°C puis on refroidit a une temperature d'environ 70°C 
a environ 4°C. 

21. Composition alimentaire susceptible d'etre obtenue par le proc6de selon 
Tune des revendications 17 k 20. 

22. Composition alimentaire depourvue d'emulsifiant, contenant moins 
d'environ 20 %, et de preference moins d'environ 18 % de matiere grasse, et 
d'environ 0,001 k environ 7,5 %, de preference d'environ 0,05 a environ 4 %, 
et plus particulierement d'environ 0,005 a environ 2,5 % de substance dont le point 
de fusion est superieur a environ 130°C et/ou hydrophobe, notamment choisi parmi 
les phytosterols, les phytostanols et leurs derives estSrifies respectifs. 
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